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BASIC-ABSTRACT: Non-dusting, homogeneous, easily 
dispersible mixts. can be 

formed in conventional, continuously operating compounding 
devices. The mixts. 

can be dispersed in PVC powders and mixed to form flowable 
dry blends. The 

lubricants contains at least partially a low melting and/or 
liq. lubricant 

component, where the low melting lubricant has a m.pt. is 
not >80 degrees C. As 

the stabiliser component, basic Pb pigment stabilisers 
and/or Pb oxide and soap 

forming free fatty acids are fed to the extruder. The 
components are mixed at 

<100 degrees C, pref. at 40-70 degrees C in an extruder 
fitted with a 

controllable cylinder heater, screw tempering and vacuum 
degassing device as 

well as a successive granulating device. 
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Verfahr n zur Herstellung einer nlchtstaub nden, schwer- 
aetallhaltigen Stabilisator/Gleitmittel-Kombination fOr 
halogenhalt i g Viny Ipo lymer is at 



Fatentansprtlche 

!• Verfahren zur Herstellung einer nichtstaubenden, 
in situ gebildete Schwermetallseifen enthaltenden 
Stabilisator/Gleitmittel-Kombination fOr halogen- 
haltlge Viny Ipo lymerisate durch reaktives Vermis chen 
der Ausgangskomponenten, dadurch gekennzeichnet, 
da& die reaktive Vermis chung in einera Doppelschnecken- 
ext ruder vorgenommen wird. 

2. Verfahren nach Anspruch i, dadurch gekennzeichnet, 
dafi dem Doppelschneckenextruder ein Mehrkoraponenten- 
gemisch zugeftthrt wird, das in seinem Gleitmittelbe- 
standtell, wenigstens anteilsweise, niedrig schmelzen- 
de und/oder flilssige Gleitmittel enthait, wobei vor- 
zugsweise der Schmelzpunkt der niedrig schmelzenden 
Gleitmittel 80° C nicht Ubersteigt. 

3* Verfahren nach An sprit chen 1 und 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl das deia Extruder zugeftlhrte Mehrkom- 
ponentengemlsch basis che Bleipigmentstabilisatoren 
und/oder Bleioxid in Form von Bleiglfltte sowie Seifen 
bildende freie FettsSuren enthait. 

4. Verfahren nach Anspruchen i bis 3 9 dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die reaktive Vermischung bei Temperatu- 
ren unterhalb 100° C, vorzugsweise im Bereich von 
40 bis 70° C und in Gegenwart von bei Mischtemperatur 
fltlssigem beziehungsweise geschmolzenem Gleitmittel 
durchgeftthrt wird. 
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5. V rfahr n nach Ansprttch n 1 bis 4, dadur h gekennzelch- 
n t, dafi mit einem Extruder gearbeit t wlrd, der mit 
regelbarer Zylinderhelzung, Schneckentemperierung 
und Vakuumentgasung sowie nachfolgenden geeigneten 
* Granullerelnrichtungen ausgestattet iat • 
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LoxBtedt, den 50.5-1979 NEYNABER CHEMIE GMBH 

Dr.Ola/HP/Ge 
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Patentanmeldung 
D 5708 

Verfahren zur Herstelluhg einer nichtstaubenden, schwer- 
metallhaltlgen Stablllsator/Gleitmittel-Xombinatlon fttr 
halogenhaltlge Vlnylpolymerisate 



Bel der Verarbeltung halogenhaltiger Vlnylpolymerisate, 
spezlell von FVC, wlrd elne Reihe von Verarbeitungs- 
hllfsmitteln verwendet, sum Beispiel Stabillsatoren, 
ttberviegend Sehwermetallstabllisatoren, Qleltmittel, 
Pigmente, Fflllstoffe, Modifier usw. Bel der Herstellung 
bestimmter Artikel auf Basis weitgehend elnheltlicber 
Rezepturen, zum Belsplel ftlr Rohre, Profile, Fittings, 
slnd berelts seit mehreren Jahren sogenannte Hllfsmltt el- 
Compounds lm Einsatz, d.h. die zu vervendenden angefObr- 
ten Hllfsmlttel slnd bier zu einem Additiv-Paket zusammen- 
gefaBt. Handelstlbliche FVC-Stabilisatoren auf Basis von 
Verbindungen des Blels, Bariums und Cadmiums slnd In der 
Kegel toxlscbe und dartiber hlnaus stark staubende Ver- 
bindungen* Von selten der PVC-Verarbelter wlrd daher 
verlangt, dafi Stablllsatoren und die emr&mten Addltlv- 
Compounds In staubfreler bezlehungswelse gewerbehygienisch 
unbedenkllcher Form angeliefert werden. Heute werden 
stablllsatorbaltlge Additlv-Qemlsche unter anderem nach 
folgenden Verfabren bergestellt: 
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1. Kaltmlschverfahren 

Primttrstabllisator n» zum Beispiel Bl lpigment- 
Stablllsatoren, Metallseifen -wie Bl istearate und 
Calclumstearat - und Gleltmittel sowi ev ntuell 
andere Ingredienzien werden kalt gemlscht; dabei 
erfolgen keine chemischen Reaktionen. Diese Kalt- 
mis chun gen werden entweder in Portionsbeutel abge- 
fa lit und kBnnen dadurch staubfrei gehandhabt Oder 
fiber Kompaktiereinheiten in Granulate ttbergefflhrt 
werden. 

2. Schmelzverfahren 

2.1 Metallstearate und Gleltmittel werden aufgeschmolzen, 
die Pigment stabilisatoren werden in dieser Schmelze 
•uspendiert. Das Schmelzgut wird anschliefiend durch 
einen Schuppier- Oder SprilhprozeB in rieselfShige, 
ataubfreie Produkte ttbergefflhrt. Der ProzeB erfor- 
dert recht hohe Temperaturen ( > 150° C), damit das 
Schmelzgut In ausreichend niedriger ViskositSLt vor- 
llegt. 

2.2 Die Erzeugung der Bleistearate kann in elnem abge- 
Underten Verfahren in der Schmelze von Gleltmittel 
und Stearins&ure vorgenoxnmen werden. Die Zugabe von 
Bleipigmentstabilisatoren und die Aufarbeitung des 
Reakt ions gemis che s erf olgt m dann wie unter 2.1 be- 
scbrieben. Auch dieses Verfahren arbeitet bei rela- 
tlv hohen Temperaturen (100° C bis 180° C). 

3. Agglomeration durch Schnellmischprozesse 

In sogenannten Pluidmischern kttnnen die unter 1. be- 
schriebenen Ingredienzien mltelnander vermischt 
werden. Durch die auftretende gerlnge Friktlons- 
wttrme gellngt bei geelgneter Abstlmmung der Rezep- 
turpartner die Herstellung staubarraer Krttaelgranu- 

/3 
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lat . Es kann dab i zu chemlschen Umsetzung n zwi- 
schen P tts&ur n und basisch n Schwermetallverbin- 
dungen komm n, ein quantitative Umsetzung g lingt 
Jedoch nicht. 

*-Ein Nachtell der Kaltmischprozesse 1st, daB damit keine 
staubfreien Granulate hergestellt werden kOnnen. Nach- 
teilig 1st ferner, daB sich die lm Kaltkompaktierverfah- 
ren und lm SchmelzprozeB hergestellten Produkte oft nur 
unter Anwendung hoher Mischtemperaturen In PVC optimal 
dispergleren lassen. Die Schmelzprozefiprodukte haben 
zus&tzlich den Nachtell, daB die mltverwendeten cheml- 
schen Produkte wie Metallseifen, FettsSuren und Ester- 
gleltmlttel durch die notwendlgen hohen ProzeBtempera- 
turen thermlsch geschadigt werden« Dartlber hlnaus kflnnen 
auch unerwttnschte chemlsche Reaktlonen (Veresterung, 
Esterspaltung) ablaufen und QualltSt sowle Qualitats- 
konstanz der Mlschprodukte beelntrSchtlgen. 

Aufgabe der Erfindung 1st es, ein Verfahren zu entwickeln, 
bei dem die oben genannten Nachteile ausgeschaltet werden. 
• Es wurde gefunden, dafi staubfreie, homogene, qualitats- 
konstante und gut dispergierbare Additiv-Gemische auf 
handelsublichen kontinuierlich arbeitenden Korapaktierge- 
raten, z.B* Doppelschnecken-Extrudern, wie sie bei der 
Verarbeitung von PVC-Dryblends und PVC -Granul a t en einge- 
setzt werden, hergestellt werden konnen. 

Gegenstand der Erfindung 1st dement sprechend ein Verfah- 
ren zur Herstellung einer nichtstaubenden, in situ ge- 
bildete Schwermetallseifen enthaltenden Stabilisator/ 
Gleltmittel-Kombination fUr halogenhaltige Vinylpoly- 
merisate durch reaktives Vermi3chen der Ausgangs- 
komponenten, wobel dieses Verfahren dadurch gekenn- 
zeichnet 1st, daB die reaktive Vermlschung in einem 
Doppelschneckenextruder vorgenommen wird. 
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Di Ausgangskompon nten werd n In Form einer kalt herge- 
st lit n Vormis chung, die auf langsam oder schn 11 lau- 
fenden Hlschern herg st lit worden 1st, dem Doppel- 
schnecken~Extruder zugeftthrt und bel nledrigen Tempera- 
turen homogenisiert , kompaktiert und ausgetragen. Der 
**Doppelschnecken~Extruder soil mit einer gut regelbaren 
Helzung besonders lm Temperaturberelch von 40 bis 80° C, 
mlt einer Schneckentemperierung und einer Zylinderent- 
gasung ausgestattet sein. Dem Extruder 1st ein Granu- 
lierkopf bzw. eine geeignete Bandgranuliervorrichtung 
nachzuschalt en . 

Die fttr das erfindungsgemfi£e Verfahren geeigneten 
Aus gangs gemische enthalten in der Re gel basis che Blei- 
pigraent-Stabilisatoren und/oder Bleioxld - Ubllcherweise 
in Form von BleiglStte die zur Herstellung von Blei- 
seifen erforderlichen Fettsauren, die zweckm£6igerwelse 
in freier Form eingesetzt werden sowie Gleltmittel- 
Diese Gleltmittel werden erflndungsgem&ft wenlgstens 
antellsweise in Form niedrig schmelzender und/odex* 
bel Norma 1 temper at ur flttssiger Gleltmittel eingesetzt. 
Beispiele ftlr solche Gleltmittel sind Fettalkohole, 
Paraffine, Ester von FettsSuren mit Fettalkoholen, 
Polyolen sowie Ester von Fettalkoholen mit ein- Oder 
mehrwertigen CarbonsSuren und FettsSuren. Darflber hinaus 
kann Calciumstearat in das Gemlsch mit einbezogen werden. 

Die Auswahl der niedrig schmelzenden Gleltmittel be- 
ziehungswelse des entsprechenden Gleimittelantells wird 
so auf die Verfahrenstemperatur abgestimmt, dafi die 
maximalen auftretenden Massetemperaturen einige Grade 
fiber dem Schmelzpunkt der verwendeten Gleltmittel - 
beziehungsweise des entsprechenden Gleitmittelanteils - 
liegen. 
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Di bevorzugt n V rfahrenstemp raturen II gen unterhalb 
100° C, vorzugsweis unt rhalb 80° wobei Temperaturen 
1m Berelch zwischen ftO bis 70° C, vorzugsweis zwischen 
50 bis 60° C besonders zweckmSBig sein kOnnen. Durch 
diese Auswahl und Abstimmung von Verfahrenstemperatur 
--und Schmelztemperatur des Gleitmittels beziehungsweise 
des niedrig schmelzenden Gleitmittelanteils gelingt es, 
im Extruder eine z£Lh f llefiende Masse zu verarbeiten und 
letztlich zu extrudieren, die slch entweder durch einen 
Kopfgranulator Oder durch Bandgranulierung in ein staub- 
freies Granulat zerkleinern lSflt. Die basischen Blei- 
st abi lis at or en und die zugesetzten Seifen bildenden 
FettsSuren, beispielsweise StearlnsSure, set 7, en slch 
auch bei diesen niedrigen Temperaturen unter den erfin- 
dungsgemftBen Verfahrensbedingungen nahezu quantitativ unw 



Als Schwermetallverbindungen sind Bleiverbindungen be- 
sonders bevorzugt. Geeignete basische Bleipigment- 
Stabilisatoren sind ztiin Beispiel Blelsulfat, -phosphit, 
-phosphlt sulfit, -phthalat, -maleinat. Meben oder an- 
stelle dieser Verbindungen kann Bleloxid, insbesondere 
in Form von BleiglStte vorliegen. 

Die in erfindungsgemaaer Weise hergestellten staubfreien 
Granulate lassen sich nach den bekannten Schnellmisch- 
verfahren einwandfrei In FVC-Pulver dispergieren und zu 
gut rieselfShigen Dryb lends vermischen. 

Die mit den erflndungsgem&fien Produkten hergestellten 
FVC-Dryblends lassen slch zum Beispiel in bekannter Wei- 
se auf Doppelschnecken-Extrudern zu PVC Hart-Rohren ver- 
arbeiten. Diese Rohre unterscheiden sich in Homogenitat 
und Reservestabilitat nicht von solchen, die mit gleichem 
Rezepturaufbau, Jedoch von Einzelkomponenten ausgehend 
(unter Verwendung gef&llten Bleistearats), hergestellt 
vurden. 
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Belapiel 

In folgend n werden zwel R z pturen fOr die Herstellung 
der erf in dungs gemSLBen staubfreien Granulate angegeben: 



Mis chung I: 



54,1 % basisches Bleisulfat 

10.8 % Calciums tearat 

15*5 % Wachsester (KettenlSnge C 35; 
Tropfpunkt 5* - 56°C) 

18.9 % Stearinsaure 

2,7 % Paraffin (Schmelzpunkt 105°C) 



Mischung II: 



5^,1 % basisches Bleisulfat 

10.8 % Calciumstearat 

13,5 % Pentaery thr it -monos tearat 
(Tropfpunkt *9 - 53°C) 

18.9 % Stearinsaure 

2,7 % Paraffin (Schmelzpunkt 105°C) 



Nach diesen Rezepturen wurden in an sich bekannter tfeise 
Vormischungen hergestellt, die durch folgende fetfc- 
chemische Daten charakterisiert sind: 

Soxhlet EtberWs- Sfturezahl 
(Gew-Z) licher mg/KoH 
Anteil 

Mischung I 31,7 117,7 

Mischung II 31,* 108,0 

Diese Vormischungen werden in der beschriebenen Art 
elnem Doppelschnecken-Ext ruder mlt Ent gas ungs zone zuge- 
filhrt. (Schneckendurchmesser: 55 mm, Schneckenl&nge : 
ife D) 
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Bxtruslonsbedlngungen : 

Massetemp. 0 C 
Zyllndertemp. 0 C Drehzahl Adap- Loch- 
12 3 ^(Adapter) U/Min. ter. platte 
Klachung I 50 55 50 50 25 70 56 

: »l8chung II 50 50 40 50 25 68 62 

Bel diesem Kompaktierprozefi wird eine zShfliefiende Masse 
extrudlert, die sich entweder durch elnen Kopfgranulator 
oder durch Bandgranullerung In eln staubfreies Granulat 
zerklelnern ULBt. Die baslschen Blelstablllsatoren und 
die StearinsSure setzen slch auch bel dlesen nledrlgen 
Temperaturen nahezu quant It at iv urn. Dies wurde durch 
folgende Messung belegt. Nach der Qranullerung konnten 
an den granullerten Mlschungen folgende Daten gemessen 
werden: 

Soxhlet EtherlOs- Sflurezahl 
(dew.-*) llcher mg/KoH 
Antell 

Mlschung I 15,11 5,73 

Mlschung II 15,12 3,43 
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